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RESUMO



O desenvolvimento de produtos de matrizes cimenticias utilizando adicdo de
subprodutos da agroindustria é de grande interesse quando pensamos em valorizar
residuos, essas fibras tém varias vantagens sobre as fibras sintéticas, incluindo
baixa densidade, renovabilidade, ndo abrasividade, abundancia e baixo custo
(ABILASH E SIVAPRAGASH 2013; ALBUQUERQUE ET AL. 2000). Por isso,
estudos foram desenvolvidos para avaliar o potencial da aplicagdo de residuos da
agricultura na construgao civil, justificam-se a adi¢ao de celulose proveniente a partir
da palha do milho, material abundante na natureza e com altos indices celulésicos
quando comparado a outros tipos de residuos vegetais, na pasta de cimento, com o
proposito de minimizar a utilizagdo de cimento através de propriedades mecanicas
com desempenho favoravel, minimizando ainda a emissao de CO; proveniente de
sua fabricacdo, tendo o potencial para proporcionar um beneficio ambiental. O
desempenho mecéanico de um compdsito contendo fibra natural depende fortemente
da natureza das fibras e da qualidade das fibras. Para melhorar a adesao das fibras
na matriz cimenticia e garantir um nivel minimo de qualidade do produto, as fibras
naturais sdo normalmente pré-tratadas antes de serem incorporadas aos
compositos. A palha de milho demonstrou-se um material com caracteristicas
benéficas apos o pré- tratamento para obtencdo de celulose e adicionada a
compositos de cimento, aumentando as propriedades mecanicas da mistura. Para
isso, a palha do milho proveniente da cultura do milho recebeu pré-tratamento de
solugdo de NaOH com radiagcao de micro-ondas e branqueamento, em diferentes
concentracdes, estas foram determinadas a partir do planejamento experimental do
tipo Composto Central Rotacional 2* (CCRD) para a modelagem das condicdes
otimas da obtencdo de celulose, onde as variaveis que se sobressairam foram a
poténcia do micro-ondas e tempo. Posteriormente produzido em maior quantidade, a
celulose foi adicionada a compdsitos cimenticios em moldes prismaticos. Os
resultados indicam que a adigao de 0,2% de celulose na pasta de cimento aumentou
em 30,34% a resisténcia a tracao na flexdo e 24,75% de aumento de resisténcia a
compressao, com adi¢ao de 0,4% de fibra. Desta forma, evidencia-se que a adigao
de celulose em pasta de cimento possui resultados relevantes, embora seja
necessario observar que a adicdo em maiores concentragdes podera saturar as
amostras e consequentemente diminuir as propriedades mecanicas dos compdsitos.

Palavras-Chave: Microcristalina. Adicao. Palha de milho. Compdsito. Pasta de
cimento

ABSTRACT



The development of cement matrix products using aggregate addition is of great
interest when we think about valuing waste. Therefore, studies have been developed
to assess the potential for the application of agricultural residues in civil construction,
justifying the addition of cellulose from corn straw in the cement paste, to minimize
the use of cement through mechanical properties with favorable performance, while
minimizing the emission of CO, from its manufacture, having the potential to provide
an environmental benefit. For this, the corn straw from the corn crop was pre-treated
with a NaOH solution with microwave radiation and bleaching, in different
concentrations, these were determined from the experimental design of the Central
Rotational Compound 2* (CCRD) type. , for modeling the optimal conditions for
obtaining cellulose, where the variables that stood out were microwave power and
time. Subsequently produced in larger quantities, the cellulose was added to
cementitious composites in prismatic molds. The results indicate that the adition of
0.2% of cellulose in the cement paste increased by 30.34% of the flexural strength
and 24.75% increase in compressive strength, with the addition of 0.4% of fiber.
Thus, it is evident that the addition of cellulose in cement paste has relevant results,
although it is necessary to note that the addition in higher concentrations can
saturate the samples and consequently reduce the mechanical properties of the
composites.

Keywords: Microcrystalline. Addition. Corn Straw. Composite. cement paste
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1 INTRODUGAO

Na area da construgao civil, ha interesse em se reduzir o consumo do
cimento, uma vez que este é o material manufaturado mais consumido
mundialmente, e com produgdo estimada de mais de 4 bilhdes de toneladas
anualmente (POUDYAL,et al., 2021). A reducdo do consumo deste material
poderia se dar pela substituigdo por outros materiais. Estudos sobre a combinagao
de matrizes cimenticias com materiais celuldsicos, tais como fibras, celulose
microcristalina, nanocristais de celulose, demonstraram que ha um ganho em
propriedades mecanicas do composito produzido (SILVA et al., 2010), como
resisténcia a tracao, elasticidade transversal e hidrofilicidade.

O setor da agricultura constitui um dos principais segmentos econémicos do
estado de Santa Catarina (IBGE, 2019), com expressiva produg¢ao de graos. Como
subproduto desta atividade, ha geragcédo de residuos constituidos pela biomassa
produzida como folhas, palhas, cascas, entre outros.

Estes residuos sdo formados em sua grande maioria por celulose, que € um
material de carater renovavel, de facil acesso e baixo custo (MOHAMMED et al.
2014). A utilizagéo destes residuos oferece uma combinacdo de beneficios, uma
vez que a celulose apresenta interessantes propriedades mecanicas, tornando-se
uma alternativa a materiais tradicionais utilizados nos ultimos anos, como argila
expandida e poliestireno expandido (PINTO, et al., 2012).

Assim, a incorporacdo de materiais de base celulésica, proveniente dos
residuos da agricultura, juntamente com um consumo reduzido de cimento,
contribuem para a melhoria dos produtos, economia de energia e preservacao de

recursos naturais.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Caracterizar as propriedades mecanicas de misturas de pasta de cimento
com adicdo de celulose proveniente da palha de milho.
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1.1.2 Objetivos Especificos

v

Avaliar o processamento do residuo vegetal, com tratamento e purificacéo
da massa celulosica;

Estudar os materiais com base cimenticia com incorporacdo de reforco
celuldsico;

Avaliar as propriedades mecéanicas dos compdsitos a partir das diferentes
concentracdes celuldsicas.

Avaliar as melhores variaveis do experimento para obtencdo de celulose
pura;

Avaliar a condigao 6tima para produzir celulose para aplicagdo em pasta de
cimento;

Avaliar eficiéncia do pré-tratamento da fibra para obtencao de celulose.

13



2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 RESIDUOS DAAGRICULTURA

A agricultura constitui um dos principais segmentos econdmicos do mundo,
com destaque para a cultura de graos, do tipo trigo, arroz e milho (BAGHESTANY;
YAZDANI; AHMADIAN, 2015). A partir de 1980, a adocdo de inovagodes
tecnoldgicas possibilitaram ganhos de produtividade expressivos, principalmente
no setor de gréos, e desde entdo, o crescimento do agronegocio brasileiro
(VIJAYAN; KRISHNAMOORTHY, 2019). A produgdo mundial de milho esta
estimada em cerca de 106,4 milhdes de toneladas na safra 2020-2021 e neste
cenario, o Brasil é o terceiro maior produtor (CONAB, 2021).

Apods a colheita dos graos, o restante da planta (folhas, sabugos, palha)
permanece na lavoura como residuo (DESHAVATH et al., 2018). Devido a suas
caracteristicas fisicas e quimicas, este material poderia ser reutilizado ou
reintroduzido na cadeia produtiva associado a um novo produto. Neste sentido,
além da valorizagdo do residuo, ha também a possibilidade de melhoria da
qualidade do produto final ao qual se adiciona o residuo (ALZOUBI; ALBISS; ABU
SINI, 2020). Na cultura do milho, 30% da biomassa lignocelulésica que permanece
na lavoura é formada por folhas, palhas e bulbo, sendo rica em celulose e lignina
(SONG et al., 2014).

A biomassa lignoceluldsica é constituida por biopolimeros de altas massas
moleculares, e sua composi¢cdo pode variar em funcao do tipo de vegetal, mas
geralmente contém em média 50% de celulose, 23% de hemicelulose, 20% de
lignina e uma pequena quantidade de cinzas e extrativos (SANTOS et al., 2012).
Estes biopolimeros constituem a chamada biomassa renovavel terrestre
(FERREIRA; DE CARVALHO DA SILVA; FERREIRA, 2013).

A palha é uma das fragdes do milho que mais contém celulose, cerca de
41,2% (REDDY; YANG, 2005). Além disso, a palha do milho contém 42,3% de
carbono, 28,8% de hemicelulose, 7,5% de lignina e 0,82% de nitrogénio total
(SONG et al., 2014).

As moléculas de celulose se organizam em estruturas chamadas fibras, as
quais sao classificadas como fibras longas (2 e 5 mm de comprimento) ou fibras

curtas (0,5 a 2 mm de comprimento). Neste sentido, as palhas do milho séo
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constituidas por fibras curtas que possuem um maior potencial para combater
microfissuras e aumentar a resisténcia de materiais a base de cimento (HERLINA
SARI et al., 2018).

2.2 FIBRAS DE CELULOSE
As fibras podem ser organicas ou inorganicas (SILVA, 2002) e se dividem
ainda, em naturais e artificiais. A Figura 1 representa um diagrama da classificagao

das fibras.

Figura 1: Classificag&o das fibras

FIBRAS
ORGANICAS INORGANICAS

NATURAIS ARTIFICIAIS NATURAIS ARTIFICIAIS

CELULOSE PVA AMIANTO ACO

EXEMPLOS

Fonte: Adaptado de Silva, 2012

No inicio dos anos 70, as fibras vegetais adquiriram importancia como reforgo
em matrizes cimenticias e a pesquisa sobre os compdsitos utilizando fibras
vegetais aumentou consideravelmente nos ultimos anos (FARUK ET AL. 2012).
Estas fibras sao constituidas por microfibras de celulose, nos quais os celuldsicos
sdo arranjados em dois tipos de conformagdes: uma conformagdao amorfa,
caracterizada por sua flexibilidade; e uma informacéao cristalina na qual as células
sdo colocadas em matrizes organizadas e repetitivas para formar cristais
(HOYOS; CRISTIA; VAZQUEZ, 2013). Por conta desta configuracdo, as fibras
possuem alto mddulo de elasticidade, capaz de melhorar a resisténcia dos
compdsitos cimenticios, principalmente a tragdo (SILVA, 2018). Oportunamente,
essas fibras sdo obtidas de fontes renovaveis e estido prontamente disponiveis a
um custo relativamente baixo em comparagao com fibras sintéticas (CARVALHO;
BRITO, 2019).

A aplicacao e desempenho dos compdsitos reforgcados com fibras vegetais

ainda estao na dependéncia de alguns fatores, tais como tipo de fibra, sua origem
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e dimensdes, considerando que as fibras vegetais tem composicdo quimica e
propriedades fisicas diferente umas das outras conforme cada tipo de planta e
essas diferengas podem interferir na interacdo entre a fibra e a matriz do
composito (SILVA et al. 2012).

Devido a menor resisténcia a tragdo e ao comportamento de ruptura fragil
do concreto, utilizar reforcos pode melhorar sua resisténcia a tracdo e o
comportamento a fratura, j4 que é um material de construgcdo amplamente
utilizado para desenvolver infraestruturas (SILVA et al., 2018).

As fibras celuldsicas podem agregar muito aos estudos da engenharia civil,
o po6 refinado, apés moagem, é misturada com agua e a pasta resultante é
neutralizada e desidratada, obtendo particulas secas de alta fluidez e uma elevada
porosidade, conforme Food Ingredients Brasil (2013), visto que sdo um agregado
de muitos materiais ligados, as quais sdo unidas fortemente por pontes de
hidrogénio, impedindo a sua liberagdo de maneira individual, obtem-se redugéo
significativa do tamanho dos poros na matriz cimenticia de acordo com Silva et al.
(2018), levando ao aumento da densidade aparente e a captagdo de agua em
comparagao com as amostras de argamassa simples.

Os grupos de hidroxila presentes na celulose foi 0 que permitiu a absorgéo
da agua. Além disso, o uso dessas fibras em tamanhos menores e uniforme
permitem que as fibras preencham os vazios entre as particulas até certo ponto,
produzindo superficies lisas e aumentando a resisténcia, principalmente a
compressao, através de uma pasta de cimento leve. Desta forma quando
comparamos nanocelulose e fibras celuldsicas, os resultados induzem que as
fibras tendem a ter aumento de resisténcia a tracao na flexao, até determinadas
adicbes ja que nao possuem a capacidade de reduzir os poros significamente
como nota-se na adigdo de nanocelulose (MOHAMMED,2014).

A celulose proveniente das fibras, possui alta rigidez, sendo essa a principal
razao para adiciona-lo em materiais compdsitos como reforgo, elas tém sido
usadas em matrizes cimenticias para absor¢do de som, reduzir o peso ou ainda
aumentar a utilidade dos compdsitos (SCHNEIDER et al., 2012).

O conceito de utilizagado de celulose como reforgo foi originado a partir da
possibilidade de explorar a elevada rigidez e resisténcia da celulose em aplicagdes
compostas (LEE et al.,2014), oferecendo novas possibilidades para compdsitos

cimenticios como melhor desempenho mecanico.
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Cao et al. (2013) afirma que estudos com adi¢cdo de celulose em cimento
nos Estados Unidos, na Escola de Engenharia Civil da Purdue University, ja
comprovaram o efeito da celulose nas propriedades mecanicas, podendo ser
misturadas em pasta de cimento por exemplo, onde perceberam alteragcbes no
grau de hidratagdo e aumento a resisténcia a flexdo de 20% maior em

comparagao com as pastas de cimento puro, apds 28 dias.

2.3 REFORGO DE MATERIAIS CIMENTICIOS

A industria da construgdo civil trabalha de maneira sistematica no
desenvolvimento de materiais alternativos, com o objetivo de atribuir redugao de
custos, durabilidade e melhoria das propriedades do produto. Os efeitos atuais do
desenvolvimento sustentavel no setor da construgdo civil, incluem o
desenvolvimento de tecnologias para o aproveitamento de residuos como
substitutos de agregados ou aglomerantes nos compositos de cimento
(MARQUES et al., 2014), estes originam as pastas de cimento, argamassa ou o
concreto, ambos com a utilizagcdo de cimento Portland (SILVA, 2012).

A sustentabilidade tornou-se uma das principais preocupagdes da industria
da construgdo. Processos que consomem menos energia e poluem menos estao
ganhando importancia (SILVA et al., 2018). Considerando que a construcao civil é
uma industria que consome volume significativo de recursos naturais e que ha
nela um potencial expressivo de aproveitamento de residuos para a produgao de
materiais de construcdo, a utilizagao destes subprodutos industriais apresenta-se
como uma contribui¢gdo para a otimizagao de insumos e consequentemente para o
desenvolvimento sustentavel (HOSSAIN; NG, 2020).

A incorporacdo de fiboras em uma matriz cimenticia reforcam as
propriedades mecanicas, principalmente sob os modos de carregamento que
induzem tensdes a tragdo, além de melhorarem a ductilidade e a tenacidade de
uma matriz fragil (MOHAMAD et al., 2013; TRACHE et al., 2016). Os compdsitos
reforcados com fibras vegetais, apresentam-se como um material promissor por
apresentarem baixo custo e serem abundantes (FRANCKLIN et al., 2019).

As fibras celulosicas tém sido utilizadas em matrizes cimenticias para
isolamento acustico, ou ainda para reduzir o peso de compdsitos, tornando-as

atrativas e aumentam a utilidade do compésito (WANG et al., 2019).
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O maior potencial do reforco com fibras em materiais cimenticios esta no
comportamento pos-fissuracido, quando estas atuam de forma efetiva na absorgéo
da energia e melhoram a resisténcia a tragcdo do material (TAYLOR, 1994).
Geralmente, a resisténcia a tracdo e ao moédulo de elasticidade de fibras aumenta
com o aumento da quantidade de celulose presente, que por sua vez depende do
vegetal do qual a fibra foi extraida (ONUAGULUCHI; BANTHIA, 2016). Isso
significa que para cada tipo de fonte vegetal poderdo ser obtidas fibras com
caracteristicas e aplicagdes diferenciadas (MERCI et al., 2015).

O tamanho reduzido da celulose pode permitir menor espacamento entre
fibras e mais interagdes entre a celulose e o sistema de cimento, como resultado,
ter um maior potencial para combater microfissuras e aumentar a resisténcia do
sistema e ainda melhorar a ductilidade e a tenacidade de uma matriz fragil. No
entanto, o desempenho mecénico de uma matriz cimenticia contendo fibras
naturais, depende fortemente da qualidade das fibras e sua adesao na matriz de
cimento, contudo, as fibras normalmente sdo pré tratadas antes de serem
incorporadas aos compadsitos (SARI et al., 2018).

A incorporacdo de diferentes tipos e tamanhos de fibras no compdsito
cimenticio reduz a fragilidade da matriz e aumenta a durabilidade, que é
proporcional a resisténcia a propagacado de trincas oferecida pelas fibras que
atravessam a matriz (ANJU; RAMAMURTHY; DHAMODHARAN, 2016).

As fibras demonstram-se mais resistentes ao cisalhamento quando sao
tratadas com concentragdes alcalinas de NaOH, embora estudos sugerem que
sejam necessarios abranger os efeitos dos parametros de concentragédo alcalina
nas propriedades das fibras, para que possa haver melhoria na morfologia da
superficie, conteudo de celulose, indice de cristalinidade e propriedades quimicas,

térmicas e mecanicas dessas fibras com tratamento (BARUAH,2020).

2.4 CELULOSE

A celulose foi descrita em 1838 pelo quimico francés Alselme Payen
(KLEMM et al., 2005), como um sdlido fibroso resistente, resultado do tratamento
de varios tecidos vegetais com acido e amodnia e subsequente extragdo com agua,

alcool e éter.
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Sabe-se que a molécula da celulose € o principal constituinte da parede das
células vegetais, onde representa cerca de 33% da massa total da planta sendo o
composto organico mais abundante, estima-se que mais de 50% do carbono da
biosfera esteja presente nas moléculas de celulose (GONCALVES, et al. 2017).

A celulose € um polimero organico que consiste de ligagdes de glicose
dispostas em cadeias lineares, onde C-1 de cada unidade de glicose esta ligado a
C-4 da proxima molécula de glicose (KLEMM et al., 2005). A estrutura da celulose
esta organizada em trés niveis: a) o primeiro é definido pelas ligagbes covalentes
da sequéncia dos residuos 3-D-glicopiranosidicos, formando o homopolimero de
anidroglicose com ligagdes B-D (1—4) dlicosidicas; b) segundo nivel é
caracterizado pela organizacdo espacial, onde as distancias das ligagbes e
ligacdes de hidrogénio intramoleculares descrevem a conformagédo molecular; c) o
terceiro nivel determina a estrutura cristalina a partir das moléculas associadas
que formam os agregados (ATALLA, 1993). Essa organizagao (Figura 2) torna a
celulose altamente funcionalizavel, com ampla capacidade de modificagao quimica

e morfologias versateis de fibras semicristalinas (KLEMM et al., 2005).

Figura 2: Estrutura Molecular da Celulose

g
i
[

Fonte: Klemm, 2005

Devido a alta interagdo intramolecular, as microfibrilas em escala
nanomeétrica, possuem em suas cadeias de celulose algumas regides cristalinas.
Porém, também ocorrem regides onde ha certa desorientagdo devido a falta de
interacédo das pontes de hidrogénio (MOON et al., 2011).

O tamanho reduzido da celulose pode permitir menor espacamento entre
fibras e mais interagbes entre a celulose e o sistema de cimento, (CAO ET. AL.
2013) e, como resultado, ter um maior potencial para combater microfissuras e

aumentar a resisténcia do sistema.
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O carater hidrofilico e a capacidade de retengcdo de agua de particulas de
celulose sdo propriedades uteis para alcancar novos desenvolvimentos em
materiais & base de cimento (HOYOS; CRISTIA; VAZQUEZ, 2013).

Mohammed (2014), afirmou que taxas mais baixas de adicdo de celulose
demostraram melhores resultados e melhor performance na resisténcia a tragao,
embora a utilizagdo de altas concentragdes de celulose possa reduzir suas
propriedades mecanicas devido ao aumento de aglomeragcdo de celulose
provocado, sendo altamente influenciada pela quantidade de vazios gerados
(PARVEEN, 2017; PICHANDI et al., 2018). Complementa ainda que, 0 uso
dessas fibras uniformes e em tamanhos reduzidos sao capazes de preencher os
vazios entre as particulas até certo ponto, produzindo superficies lisas e
aumentando consequentemente a resisténcia de uma pasta de cimento. Além
disso, a celulose possui excelentes propriedades mecanicas, como resisténcia a
tracao e flexdo, tenacidade, resisténcia ao impacto, baixa densidade, elasticidade
transversal, alta hidrofilicidade e alta cristalinidade (MOON, 2002; NEITHALATH,
2006).

Contudo, os processos para obtencéo de celulose, diferem em eficiéncia do
procedimento, bem como nas propriedades do material a partir do método e pré-
tratamento empregado, sendo necessaria a remog¢ao da hemicelulose, lignina e
impurezas, para que as propriedades celulésicas se sobressaiam, ja que a
hemicelulose € responsavel pela biodegradagdo, absor¢cdao de umidade e
degradagao térmica (Suryanto et al. 2013) e a lignina desencadeia a rigidez da
fibra e afeta negativamente a estrutura, propriedades e morfologia das fibras
(CASTOLDI; SOUZA; DE ANDRADE SILVA, 2019).

2.4.1 EXTRACAO DE CELULOSE

A celulose pode ser obtida de matrizes lignoceluldsicas por diversos
processos, nos quais ocorre desmembramento do complexo lignina-celulose-
hemicelulose e remocdo de impurezas (lignina e hemicelulose) da fibra. A
eficiéncia do processo de deslignificacdo € influenciado pela estrutura quimica da
lignina, o qual esta diretamente relacionado a cinética de reagcdo, o consumo dos
reagentes e o rendimento da polpa produzida (BARBOSA et al., 2008; BARUAH;
DEKA; KALITA, 2020).
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Ha métodos para remocdo e branqueamento, como hidrolise acida ou
alcalina e por meios fisicos como a explosao a vapor, onde com alta pressédo de
vapor (200-450 psi) e temperatura média de 210°C por alguns minutos resulta em
auto-hidrolise da hemicelulose e da lignina pelos acidos liberados (RAMOS, 2003).

Existe ainda, processos mais rapidos para a extragcdo de celulose, com
equipamentos capazes de sintetizar velocidade, tempo e temperatura, como o
procedimento de mercerizagao utilizando-se o micro-ondas, capaz de promover o
aceleramento das transformag¢des quimicas (KAPPE, 2004). A capacidade de
aquecimento tem relagdo com o material, seja ele solvente ou reagente e sua
capacidade de absorgdo de energia para converter em calor. A raz&o € que, a
hemicelulose tem baixa termoestabilidade, sensivel a alcalis e facilmente
dissolvida com pré-tratamento termoquimico (PENG; SHE, 2014).

Outro fator de grande relevancia precisa ser levado em consideragéo € a
quantidade de reagentes presentes nas solugdes, e a temperatura no processo de
pré-tratamento, para que nado haja a degradacdo da celulose independente do
procedimento utilizado, pois a celulose € o material mais atraente para
incorporagdo em matrizes cimenticias devido suas propriedades mecanicas. A
partir das combinacbes de pré-tratamentos fisico-quimicos combinados, é
relevante que os procedimentos mais eficientes sdo aqueles que removam apenas
a lignina, hemicelulose e impurezas, conservando assim as propriedades da
celulose (BARUAH; DEKA; KALITA, 2020).

2.5 CIMENTO PORTLAND

O cimento portland é produzido pelo aquecimento de uma mistura de
calcario (94%) e argila (2%), ou outros materiais de composigao a granel, a uma
temperatura de cerca de 1450 °C (YEN, 2008). Durante o processo de fusao é
formado clinquer, material composto por 67% de CaO, 22% de SiO,, 5% de Al,O3,
3% de Fe,O3 e 3% de outros componentes e normalmente contém quatro fases
principais, chamadas alita, belita, celita e ferrita. Durante o processo de queima
ocorrem diversas reagao quimicas, sendo uma delas a liberagdo de CO, oriundo
da decomposig¢ao do carbonato de calcio (Equagao 1) (NEVILLE; BROOKS, 2013;
YEN, 2008):
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Equacéo 1: Liberag&o de Co,

CaCOsj + calor — CaO+CO,

Fonte: Neville e Brooks (2013)

O cimento Portland € um ligante hidraulico obtido pela moagem de clinquer
Portland, ao qual se adiciona, durante a fabricagdo, a quantidade necessaria de

uma ou mais formas de sulfato de calcio e adigées minerais (NBR 16697:2018).

2.5.1 HIDRATAGAO DO CIMENTO

A hidratacdo do cimento € uma reagao exotérmica, onde a liberagao de
calor € indicativo da velocidade de hidratacdo, e seu desenvolvimento varia de
acordo com as propor¢des de silicatos e aluminatos presentes na composi¢cédo do
cimento (NEVILLE; BROOKS, 2013). Essa liberagao de calor ocorre em trés picos
(Figura 3): o primeiro refere-se a hidratacao inicial do cimento, onde a partir desta
reacgao surgira a etringita, seguido de um resfriamento, onde a pasta de cimento &
trabalhavel;, o segundo pico ocorre com a formagdo dos silicatos de calcio
hidratado (C-S-H) e hidroxido de calcio Ca(OH),, atingindo uma grande taxa de
liberagcdo de calor; o terceiro pico ocorre por conta retomada da reagao do CzA
(aluminato tricélcico) apés o esgotamento do sulfato de célcio (MEHTA;
MONTEIRO, 2008).

Figura 3: Variacéo da taxa de liberac&o de calor com o tempo
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Fonte: Adaptado de Neville (2016)
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A etringita é responsavel pelo fenédmeno da pega e pelo enrijecimento inicial
das pastas de cimento, e tem a formagao de suas agulhas minutos apds o inicio
da hidratagdo. A reagdo do C3A puro com a agua resulta no enrijecimento
instantdneo da pasta (pega instantanea), para impedir esse fendmeno é
adicionado sulfato de calcio ao clinker, sendo que a adicdo do sulfato em
propor¢des inadequadas pode levar a expanséo e consequente desagregacao da
pasta de cimento endurecida (MEHTA; MONTEIRO, 2008; NEVILLE; BROOKS,
2013).

O concreto simples é um material fragil, com baixa capacidade de
deformagédo e rapida propagacdo de fissuras quando submetido a tensodes,
principalmente a tragcdo (MEHTA; MONTEIRO, 2008). Desde a década de 1960
buscam-se alternativas para solucionar este problema. Neste contexto, a
incorporagao de fibras a matriz cimenticia surge como uma alternativa para
minimizar essa limitacdo, colaborando para alcancar os indices desejados,
melhorando sua ductilidade, comportamento & fissuras e aprimorando as
propriedades mecanicas, como resisténcia e tenacidade a tracdo e a flexao
(BENTUR, MINDESS,2007; JOHNSTON,2006).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1. MATERIAIS

A palha de milho, do tipo silagem (pioner 30f53) utilizada no
desenvolvimento do estudo é proveniente das lavouras localizadas na regidao de
Concérdia- S/C, com variagao diametral entre 75 e 1000pm apés moagem.

O hidroxido de sodio (Dinamica, Brasil) e peréxido de hidrogénio (Dinémica,
Brasil) foram utilizados como reagentes para a obtencéo da celulose.

Para as moldagens dos corpos de prova utilizou-se cimento CP V
(Votorantim), adquirido em material de construgdo com as seguintes propriedades

quimicas e fisicas apresentadas na tabela 01, disponibilizada pela empresa

fabricante.
Tabela 1: Laudo técnico: Cimento CP V
Caracteristicas Quimicas
Média Limite Normativo

MgO (%) 5,3
SO3 (%) 2,8 <4,5
Perda ao Fogo (%) 4.8 <6,5
Residuo Insoluvel (%) 10,8

Caracteristicas Fisicas
Tempo de pega (inicio) (min) 223 =60
Tempo de pega (fim) (min) 263 <600
Blaine (cm?/g) 5057
Finura # 400 (%) 0,3
Resisténcia compressao 7 dias 41,7 234,0
(MPa)
Resisténcia compresséao 28 dias 48,3
(MPa)

Fonte: VOTORANTIM (2021)



3.2 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Uma metodologia de projeto central composto rotativo (CCRD) 2* foi
utilizada para determinar a influéncia de poténcia do micro-ondas, concentragao
de NaOH, tempo de reacgédo e relagdo palha:NaOH (Tabela 2) na extracdo de
componentes ndo celulésicos da palha de milho (Rodrigues e lemma, 2011)
(Apéndice 1).

Os efeitos estimados das variaveis e do modelo de coeficientes de
regressao para as respostas encontradas foram submetidos a analise de variancia
(ANOVA), considerando um nivel de confianca de 95% (p < 0,05). O
processamento estatistico foi realizado por meio do software STATISTICA (versao

trial).

Tabela 2: Faixas experimentais e niveis dos fatores usados no CCRD (2%

Fatores codificados

Variaveis > 1 0 1 >
Poténcia/Micro-ondas [W] 150 300 450 600 750
NaOH [%] 1 6 11 16 21
Tempo de reagao [min] 0 30 60 90 120
Relacéo [g/mL] 1/5 1/30 1/60 1/90 1/120

Fonte: Autora (2021)

3.3 PREPARACAO DE PALHA DE MILHO

Para a obtencdo de fibras, a palha de milho foi seca a sombra em
condicdes ambientes (+ 25°C). Apdés a secagem, as palhas foram moidas em
moinho tipo Willye (4 facas, 1730 rpm, 500 W, Tecnal, Brasil) com obtencéo de
particulas de ~ 400 ym, ,

As particulas retidas na peneira de 400 ym e passante na 500 um foram
utilizadas para o pré-tratamento e posteriormente submetidas ao branqueamento,

com o objetivo de produzir celulose.
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3.4 PRE-TRATAMENTO E BRANQUEAMENTO

A mercerizagao da palha do milho no micro-ondas com solugdo de NaOH tem a
finalidade de melhorar a durabilidade das fibras naturais para incorporacdo em
matrizes cimenticias, onde procedimentos como o pré-tratamento para obtencao
de pura celulose protegem contra a degradagcédo causada pelo fluido alcalino dos
poros da matriz (CAMANI, 2020).

A palha moida foi disposta em erlenmeyer com solugcéo de 11% de NaOH,
misturada com uma haste de vidro, onde sucessivamente as amostras foram
levadas ao micro-ondas, uma vez que o equipamento otimiza reagdes (KAPPE,
2004). Por meio da mercerizagdo, acontece a degradagcdo de residuos
lignoceluldsicos, aumentando o tamanho dos poros e consequentemente sua area

de superficie, diminuindo a cristalinidade da celulose (BINOD et al., 2010).

As amostras foram agitadas a cada 10+4 min para evitar decantagado do
micro-ondas (BARUAH; DEKA; KALITA, 2020). Apés a mercerizagao, a celulose
tratada foi submetida a filtracdo a vacuo e lavagem com agua destilada até atingir
pH neutro. As amostras mercerizadas foram submetidas ao mesmo processo de
branqueamento, onde a pasta obtida foi adicionada a uma solugao de 150 mL de
H20, (30% v/v) em agua destilada em um becker e aquecida a 55 °C. A mistura foi
agitada manualmente com uma haste de vidro de hora em hora, para evitar
decantagdo prolongada, até completar 4h totais da reacdo. Apds este
procedimento, outra lavagem e filtragdo a vacuo foi realizada com as amostras. O
material resultante foi disposto em vidros de petry semi destampado e deixado em
estufa a 55 °C, por 18 h para reducao de umidade e entdo as amostras resultantes

foram pesadas.

O material seco, ndao pode ser como sendo alfa-celulose, uma vez que
realizado o ensaio T203 conforme TAPPI, (1999) para determinagdo de beta, alfa
ou gama celulose a partir da polpa nao foi obtido éxito, pois a normativa orienta
uma coloracao visual que nao foi identificada, onde a coloracdo para determinar
alfa celulose deveria ser roxa (purple color) e obteve-se a cor preta (figura 4), fato
esse que impossibilitou a certeza do experimento. Sendo assim, ndo obtem-se

certeza de qual celulose foi utilizada para a aplicagdo na pasta cimenticia.
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Figura 4: Experimento T203, conforme TAPPI

Fonte: Autora (2021)

A diferenca gravimétrica foi assumida como sendo os componentes nao
celulésicos, principalmente hemicelulose e lignina (ALEMDAR; SAIN, 2008). Para

calculo da eficiéncia de remocao (Ref) foi aplicada a Equagéo 2.

Equacao 2: Célculo de eficiéncia de remocao

i
Fonte: ALEMDAR;SAIN (2008)

Onde: m; e msséo a massa inicial e massa final, respectivamente.

3.5. APLICACAO DE CELULOSE EM COMPOSITO CIMENTICIO
3.5.1 Preparacao das pastas de cimento

A incorporacao de celulose em misturas cimenticias foi testada em pasta de
cimento de relacdo A/C de 0,35, com diferentes teores de fibras celulosicas
adicionadas, variando entre 0% até 0,5% em relacdo a massa de cimento,
conforme apresentado na tabela 3.

A celulose foi dispersa em agua destilada e mantida sob agitacdo constante

durante 10 min. A suspenséo foi acondicionada em misturador mecanico de



movimento planetario sob agitacdo constante durante 10 minutos, onde foram
adicionadas aocimento. de modo a respeitar as condicbes de processamento
descritas na NBR 16606:2018, sem nenhuma adi¢ao de aditivos quimicos para dar
trabalhabilidade. Posteriormente, foram moldados corpos de prova prismaticos
com dimensdes 4 x 4 x 16 cm, em triplicata, os quais foram desmoldados apos 24
h, e imersos em agua saturada com hidroxido de célcio por 28 dias, tempo

necessario de cura completa para a realizacdo dos ensaios.

Tabela 3: Propor¢céo de agua, cimento e celulose

) Celulose

CPs Agua(g) Cimento(g) (%)

Traco 1 525 1500 0,0
Traco 2 525 1500 0,1
Traco 3 525 1500 0,2
Traco 4 525 1500 0,3
Traco 5 525 1500 0,4
Traco 6 525 1500 0,5

Fonte: Autora (2021)

3.5.2 Resisténcia a tragao na flexao das pastas de cimento

O procedimento para determinacdo da resisténcia a tracdo na flexdo foi
executado de acordo com a NBR 12142 (2010). Com a utilizacdo da prensa
hidraulica, os corpos de prova bi-apoiados sobre cutelos, aplicou-se uma forca
continua, de forma que o aumento da tensdo sobre o corpo de prova esteja
compreendido no intervalo de 0,9 Mpa/min a 1,2Mpa/min., em relacdo ao meio do

vao, de forma a produzir uma carga de flexdo até a sua ruptura.
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Figura 5: Exemplos ilustrativo de ruptura dos CPs

Fonte: Autora (2021)

Os valores de resisténcia apos ensaios foram calculados com a equacgao 3.

Equacéo 3: Calculo de resisténcia a flexao

1,5XF XL

Fct, f = 03

Fonte: NBR 12142 (2010)

Em que:

Fct, f: resisténcia a tracdo na flexdo (MPa);

F: Forca maxima registrada na maquina de ensaio (N);
L: dimensé&o do vao entre os apoios (mm);

b: Largura média do CP (mm).

3.5.3 Resisténcia a compressao

Para a determinagdo da resisténcia a compressdo, uma prensa universal com
célula de carga de 2000 kN foi utilizada. Todas as medi¢bes foram realizadas em
triplicata, sendo a média o valor reportado. Foi utilizada a NBR 13279:2005 para a

realizacao dos ensaios.
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3.5.4 Determinacgao da absorgao de agua

A determinagao da absorgdo de agua por imersédo das pastas de cimento e
indice de vazios, seguiram as prescrigdes normativas da NBR 9778:2005, apos 7
dias de hidratacdo. Foram determinadas as massas das 18 amostras
desmoldadas, sendo corpos de prova prismaticos em triplicata de 4x4x16¢cm com
teores de adicao de celulose conforme tabela 3, estas amostras foram levadas por
72 horas na estufa a 105 °C. Em seguida, as amostras foram imersas em agua por
72 horas. Os corpos de prova foram novamente pesados em condigdo saturada e

determinou-se o grau de absorgao pela equacéo 4.

Equacéo 4: Célculo para determinagdo de absor¢éo de dgua

. msat —ms
Al = ——
ms

Fonte: NBR 9778 (2005)
Onde:

msat: massa da amostra saturada apos imersao (Q);

ms: massa da amostra seca (Q).

O indice de vazios (IV) de cada amostra, foi calculado pela equacgao 5:

Equacéo 5: Célculo IV — indice de vazios

msat — ms
V=——x100
msat — mi

Fonte: NBR 9778 (2005)

Onde:
msat: massa da amostra saturada apés imersao (g);
ms: massa da amostra seca (Q).

mi: massa da amostra saturada imersa (Q).



3.5.5 Determinagao do grau de hidratagdo dos compdésitos

O processo de determinagdo de grau de hidratagdo, conforme adaptado de
Pane e Hansen (2005) foi realizado pela calcinagdo de amostras das pastas
produzidas. Para a determinagcdo das massas extraiu-se uma fracdo de amostra
das pastas, com hidratacédo de 28 dias, de cada uma das diferentes incorporacdes
de celulose, apds o0s ensaios mecanicos para a realizagdo do ensaio do grau de
hidratagdo dos compdsitos, onde foram moidas manualmente de forma individual,
formando um po passante na peneira de 75 um.

Apds o processo de moagem, aferiu-se o peso do material e as amostras
foram inseridas na estufa para eliminagdo da agua livre presente. Em seguida,
foram pesadas e levadas ao forno mufla para a calcinagdo. O procedimento foi
realizado a uma temperatura de 1200 °C, por aproximadamente 2 horas (Pane e
Hansen, 2005). Apos o resfriamento, as massas foram pesadas. O grau de

hidratacao foi determinado pela equacéo 6:

Equacao 6: Grau de hidratacdo dos compdsitos

,; — (M105 — M1200) — (MCaC03) — (Meme)

100
(M105 x 0,23) x

Fonte: NBR 9778 (2005)

Onde: M105: massa das amostra seca a 105 °C na estufa (g); M1200: massa da
amostra calcinada a 1200 °C no forno mufla (g); MCaCO3;: massa equivalente de
CaCO03; Mcmc: quantidade de celulose microcristalina da mistura

Figura 6: a) Amostras no forno mufla, b) afericdo da massa, c) amostras calcinadas

| |\

Fonte: Autora (201)
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL: PLANO FATORIAL

Os niveis utilizados e 0s ensaios experimentais deste estudo estédo
apresentados na tabela 4. Assim, foi realizado um fatorial completo 2*, incluindo 8
pontos axiais e 4 repeticbes no ponto central. Observa-se que conforme as
condi¢cbes operacionais utilizadas no processo, a eficiéncia de remocdo de
componentes nao celuldsicos variou entre 64,6% e 79,7%. Os pontos centrais
para a eficiéncia de remocao apresentaram uma variagao pequena, indicando uma
boa repetibilidade do processo. No entanto, alguns ensaios ndo foram capazes de
completar a mercerizacdo devido ao aquecimento, secagem e/ou carbonizacgéo,

resultando em resposta negativas (figura 7).

Figura 7: Amostras com respostas negativas

Fonte: Autora (2021)
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Tabela 4 - Matriz do Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) 2* (valores

codificados e reais) com respectivas respostas em termos de eficiéncia da remocao de

componentes nao celulésicos

Condicdes
Ensaios Poténcia NaOH cMPode Relacdo T/e“
Wl R gmy
1 1(300) -1(6) -1(30)  -1(0,033) 737
2 1(600) -1(6)  -1(30)  -1(0,033) -
3 1(300) 1(16) -1(30) -1(0,033) 73,9
4 1(600) 1(16) -1(30)  -1(0,033) -
5 11(300) -1(6) 1(90)  -1(0,033) ;
6 1(600) -1(6) 1(90)  -1(0,033) ;
7 11(300) 1(16) 1(90)  -1(0,033) ;
8 1(600) 1(16) 1(90)  -1(0,033) ;
9 1(300) -1(6) -1(30) 1(0,011) 674
10 1(600) -1(6) -1(30) 1(0,011) 79,7
11 1(300) 1(16) -1(30) 1(0,011) 72,3
12 1(600) 1(16) -1(30)  1(0,011) 77,2
13 1(300) -1(6) 1(90)  1(0,011) -
14 1(600) -1(6) 1(90)  1(0,011) ;
15 11(300) 1(16) 1(90)  1(0,011) ;
16 1(600) 1(16) 1(90)  1(0,011) ;
17 2(150) 0(11) 0(60) 0(0,0167) 75,7
18 2(750) 0(11) 0(60)  0(0,0167) -
19 0(450) -2(1) 0(60)  0(0,0167) ;
20 0(450) 2(21) 0(60) 0 (0,0167) ;
21 0(450) O0(11) -2(0) 0(0,0167) 646
22 0(450) 0(11) 2(120) 0 (0,0167) ;
23 0(450) 0(11) 0(60) -2 (0,200) ;
24 0(450) 0(11) 0(60) 2(0,0083) 748
25 0(450) 0(11) 0(60) 0(0,0167) 742
26 0(450) 0(11) 0(60) 0(0,0167) 76,2
27 0(450) 0(11) 0(60) 0(0,0167) 770
28 0(450) 0(11) 0(60) 0(0,016) 753

Utilizando a ferramenta DOE do software Statistica, foram analisados o0s

Fonte: Autora (2021)
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possiveis efeitos das variaveis estudadas, bem como sua interacéo na eficiéncia

da remogao de componentes nao celulésicos (SPINELLI, et al., 2021). Através dos

resultados obtidos foram calculados os coeficientes de regressao apresentados na

tabela 5, considerando uma confianga estatistica de 95%. A eficiéncia da remocgéo

de componentes nao celulosicos teve um efeito positivo e significativo na maioria

das variaveis estudadas (p <0,05).



Tabela 5 — Coeficientes de regressdo para a resposta da eficiéncia da remocado de

componentes nao celuldsicos
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Estimativa por

Coeficiente :
Fatores de pgc;rrgo t(13) P valor Limitlgtervall_?mite
regressao inferior  superior
Média 75,68 8,23 9,19 0,00 57,89 93,46
Poténcia (W)(L) -11,74 3,36 -3,49 0,00 -19,00 -4,48
Poténcia (W)(Q) -9,31 3,36 -2,77 0,02 -16,57 -2,05
NaOH (%)(L) 0,11 3,36 0,03 0,97 -7,15 7,37
NaOH (%)(Q) -18,77 3,36 -5,59 0,00 -26,03 -11,51
Tempo de reacédo (min)(L) -23,89 3,36 -7,11 0,00 -31,15 -16,63
Tempo de reacdo (min)(Q) -10,70 3,36 -3,18 0,01 -17,96 -3,44
Relacgédo (g:mL)(L) 12,44 3,36 3,70 0,00 5,18 19,70
Relacéo (g:mL)(Q) -9,42 3,36 -2,80 0,01 -16,68 -2,16
1L by 2L -0,48 4,12 -0,12 0,91 -9,37 8,42
1L by 3L 8,15 4,12 1,98 0,07 -0,74 17,04
1L by 4L 10,30 4,12 2,50 0,03 1,41 19,19
2L by 3L -0,16 4,12 -0,04 0,97 -9,06 8,73
2L by 4L 0,14 4,12 0,03 0,97 -8,76 9,03
3L by 4L -9,31 4,12 -2,26 0,04 -18,21 -0,42

*W (Watts); L (linear); Q (quadratico); min (minutos); g:mL (gramas:mililitro)

Fonte: Autora (2021)

O modelo, considerando efeitos principais lineares e quadraticos, retornou
coeficiente de regressdo de R* = 0,90. A equacdo 7 descreve a eficiéncia da
remocao de componentes nao celuldsicos (Ref) previsto pelo modelo em funcéo

das variaveis codificadas, que foram estatisticamente significativas.
Equacao 7: Eficiéncia de remog¢ao dos componentes nao celuldsicos

Resr = 75.68 — 11.74 x Poténcia — 9.31 x Poténcia® — 18.77 x NaOH?

—23.89 x Tempo de reacio — 10.70 x Tempo de reacio >
+ 12.44 x Relacio — 9.423 x Relacio? + Poténcia x Relacio

— Tempo de reacio X Relacao

Fonte: Rodrigues e lemma (2014)



Analisando a tabela 6 para a resposta Rgs, verifica-se que a regressao foi
significativa (<0,0001) e a porcentagem de variagédo explicada pelo modelo foi de
88,02%. Adicionalmente, a resposta da eficiéncia da remogédo de componentes
nao celuldsicos teve seu modelo validado com 95% de confianga; Fcaiculado (14,69)

maior que Fiabelado (2,46)-

Tabela 6 — ANOVA para a resposta (Rer)

Somados Grausde Quadrado

Fatores Quadrados Liberdade Médio Feal p
Regressédo 33740,98 9 3749,00 14,69 <0,0001
Residuos 4592,19 18 255,12
Total 38333,17 27

% variagao explicada (R?): 88,02%; Fiap: 2,46

As superficies de resposta sdo apresentadas na Figura 8. A eficiéncia da
remogao de componentes nao celulésicos (Ref) foi afetado por todas as variaveis
independentes (poténcia, NaOH, tempo de reacdo e relagdo). Em todas as
interacdes destas variaveis foi encontrado o ponto 6timo para obtengdo da maior

eficiéncia na remogao de componentes nao celuldsicos.
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Figura 8: Superficies respostas para R (%) em funcao da concentracdo de NaOH e poténcia (a),

relacdo e NaOH (b), tempo de reacdo e NaOH (c), relagéo e poténcia (d), tempo de reacdo e poténcia (e) e
relacdo e tempo de reacéo (f)
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Fonte: A autora (2021)

Uma diminui¢cdo da poténcia de micro-ondas de 2 (750 W) para -2 (150 W),
provocou um aumento da Res, resultando em um valor otimizado de 3554 W (-



0,63). Inversamente, ocorreu com variavel relagdo, onde se observou que quando
ha um aumento de -2 (0,2) para 2 (0,0083), a eficiéncia é melhorada, resultando
em um valor étimo de 0,0125 (g:mL) (0,66). J&4 o aumento do tempo de reagao de
0 para 120 min resultou em menores eficiéncias na remogao de componentes nao
celulésicos. Adicionalmente um ponto 6timo de 26,50 min (-1,11) no tempo de
reacao foi observado na superficie de resposta. A concentracdo de NaOH foi
alcangada no valor real de 11% (0,00289).

Diante do DOE, concluem-se como parametros o6timos os seguintes
resultados sendo, poténcia 300 w, concentracdo de 11%, tempo de 26 min e

relagcdo m/v 1:75

4.2 MERCERIZACAO E BRANQUEAMENTO

A celulose se dissolve rapidamente em NaOH aquoso, no entanto, a
dissolugédo é limitada a baixas temperaturas (VAISANEN et al., 2021), desta forma
a palha de milho dissolvida apenas em solucdo de NaOH nao apresentou
alteracao visual em sua coloragdo, (amarelo/bege claro), mas quando submetida
ao micro-ondas pelos 10 min iniciais (num total de 26 minutos), obteve-se um
liquido espesso com alteracédo de coloragao (amarelo escuro/marrom), o que era
esperado devido a remogao da lignina presente na palha apds o procedimento
realizado.

A utilizagdo do micro-ondas neste experimento possibilitou maior agilidade
na obtengao dos resultados, assim como menos consumo de energia (BARUAH,
2020), sendo um processo mais econdmico e que otimiza tempo.

Observou-se ainda que os procedimentos com mais de 60 minutos
absorviam rapidamente a solugao aquosa e por muitas vezes incineravam o
material, o que resulta na degradagao da celulose, sendo prejudicial ao estudo,
pois neste caso o material de interesse € justamente a celulose devido suas
propriedades mecanicas. Outra condicionante que pode ser associada a
carbonizacdo da amostra, € a alta poténcia utilizada no micro-ondas, onde
poténcias superiores a 600W e inferiores a 300W raramente resultaram em
rendimentos 6timos.

Além disso, as amostras apds a mercerizagao no micro-ondas ficaram mais

viscosas, precisando serem diluidas com agua destilada para permitir filtragem.
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ApOs o pré-tratamento no micro-ondas e a filtragem do material pode ser
visualizado uma tonalidade mais clara quando comparada as amostras com a
palha in natura, apds o branqueamento, processo de branqueamento com H,0, a
coloragdo das amostras resultou em uma tonalidade ainda mais clara visualmente
(figura 9).

Figura 9: Palha apés pré-tratamento(a); Palha apés branqueamento(b)

Verificou-se ainda, que apos o procedimento as amostras apresentaram
reducdo em seu tamanho aproximadamente 50 %, onde a palha do milho (figura
11) obtinha uma dimensédo média de 0,4 mm (figura 12), ja apds o pré-tratamento
e branqueamento para obtencdo da celulose de forma pura, as particulas

resultaram uma dimensao de 0,2 mm.

Figura 10: Microscopia — 40 x aumento: Palha de milho (a); Palha de milho p6s-tratamento

(b).

Fonte: A autora (2021)



Figura 11: Microscopia — 40 x aumento: Palha de milho

Fonte: A autora (2021)

Figura 12: Microscopia — 40 x aumento: Palha de milho pds-tratamento

Fonte: A autora (2021)

As diferencas proporcées observadas na dimensdo das particulas é o
resultado do rendimento de celulose, associado com a eficiéncia de remogao de
impurezas, lignina e hemicelulose, onde as diferencas de tamanho na estrutura
fibrilar da palha de milho sado resultados do processo de pré-tratamento e

branqueamento.
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4.3 PROPRIEDADES MECANICAS
Os resultados obtidos no teste de resisténcia a tracdo a partir dos corpos de

prova, estdo apresentados na figura 13, com um valor médio para cada compdsito,

estes foram realizados apds 28 dias de cura da pasta de cimento.

Figura 13 Resisténcia a tracdo em relacdo as adi¢cdes celulésicas

Resisténcia a Tracdo (MPa)
[=a]

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

Concentracdo de Celulose (%)
Fonte: A autora (2021)

Os resultados dos testes indicam que a adigcdo de celulose em pasta de
cimento tem um efeito positivo significativo na resisténcia a tragcdo na flexado, onde
se observou o aumento de resisténcia em menores concentragbes, na
porcentagem de 0,2%, sendo o teor 6timo para a incorporagdo conforme
resultados obtidos, os CPs atingiram o pico maximo de 10,03 MPa. A melhora
nessa propriedade foi de 30,34% em relagdo ao compdsito referéncia sem
incorporagao de celulose (0,0%).

Pode ser correlacionado que a adicdo de celulose microcristalina de forma
comercial, também apresentou melhorias nas propriedades mecanicas dos
compositos quando adicionado um percentual de 0,2% em material cimenticio,
nota-se ainda que maiores percentuais adicionados haja declinio de resisténcia
(LISBOA, et al., 2021).

Nas dosagens superiores a 0,2%, ha um decréscimo de resisténcia

mecanica, onde a resisténcia a tracdo na flexdo dos compdsitos diminui
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gradualmente, fato esse que pode ser descrito pelas interagbes de agua na
hidrataco do cimento (HOYOS; CRISTIA; VAZQUEZ, 2013).

Ainda, como complemento, sabe-se que € de suma importancia a dispersao
da celulose nos compdsitos cimenticios garantindo a eficiéncia das propriedades
mecanicas, neste caso, nas dosagens superiores pode-se dizer que houve
aglomeracéao de celulose, ou ainda, uma dificuldade maior de dispersdo, quando
comparado com menores concentragdes de celulose adicionada, 0 que provoca
tensdes concentradas nos CPs. O fato de haver aglomeragédo de celulose pode
ser explicado pela ndo utilizagdo de produto quimico, como aglutinante ou
plastificante (PARVEEN,2017), ou ainda pode-se subestimar que o tempo que a
celulose esteve em agitagcdo magnética nao foi o suficiente para dispersar de
forma eficiente.

A figura 14, reporta que o desvio padrdo apresentado na amostra sem
adicdo de celulose apresenta menos homogeneidade quando comparada as
adicoes 0,1 e 0,2%, indicando que estas amostras originaram um resultado mais
uniforme. No entanto, a resisténcia a compressao nos CPs referéncias € maior
que os CPs com adigéo de 0,3% e 0,5%, que pode ser atribuido a densidade nos

CPs de pasta de cimento.

Figura 14: Resisténcia a compressao em relagéo as adi¢des celuldsicas
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0,00
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Fonte: A autora (2021)

Os aumentos dos teores de fibras celulésicas tendem a diminuir a

resisténcia a compressao (LIU et al., 2019), embora os resultados sao mais
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elevados em comparagao as pastas de cimento referéncia, onde o aumento
maximo pode ser notado na adi¢do de 0,4% de celulose, com uma resisténcia de
66,59 MPa em 28 dias, sendo 24,75% superior a pasta de cimento referéncia,
devido o médulo de elasticidade e rigidez das fibras.

No estudo reportado por Alzoubi (2020) ,também houve aumento de
resisténcia a4 compressido com adicdo de celulose proveniente de residuos
vegetais, sua resisténcia foi de aproximadamente 37 MPa com adi¢c&o de 0,5% de
nano celulose a partir da palha de trigo, em contra partida com a celulose
proveniente a partir da palha do milho nesta mesma adi¢do, obteve-se uma
resisténcia de 43,93 Mpa, embora ambos estudos comprovem que ha ganhos de
resisténcia comparando-se aos corpos de prova sem adicdo (ALZOUBI, 2020).

Na Figura 15, uma correlagéo inversa é encontrada quando analisamos os
CPs, podendo ser estabelecido que as adigcdes de 0,1% e 0,2% s&o as que
possuem menores indices de vazios, o0 que comprova a densidade dos materiais.
Além disso, o grau de hidratagao realizado em 7 dias apés moldagem dos CPs,
volume dos poros e densidade seca auxiliam a compreender o ponto de saturacao

das adicdes de celulose nestes compadsitos.

Figura 15: Densidade, absorcdo de 4gua e indice de vazios
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Fonte: A autora (2021)

Os CPs com celulose adicionada provenientes das fibras da palha de milho

apresentam uma estrutura mais densa em relacdo aos CPs sem adicdo
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(referéncia 0,0%), como reportado pela figura 15, as fibras ndo preencheram os
vazios da superficie dos CPs, e a estrutura tornou-se mais densa, devido ao seu
tamanho, ou ainda pela sua capacidade de absorgdo de agua de amassamento,
as fibras interagem na interface da pasta de cimento interferindo na ligagao
interfacial entre os agregados e a pasta de cimento, mudando sua caracteristica
conforme a porcentagem adicionada, fato este também relatado no estudo de
(SILVA et al.,, 2018), onde a adicdo de agregados criaram fortes pontes de
hidrogénio, aumentando a densidade e captagao da agua.

Teores de celulose 20,3% apresentam maior volume de poros em
comparagao aos com menor adigédo, reduzindo o grau de hidratagéo, excedendo o
composito de referéncia (0,0%).

Em decorréncia ao tamanho reduzido dos poros (indice de vazios), a agua
livre presente se acumula. Com o aumento das concentragdes de celulose, o
tamanho dos poros cresce, devido a aglomeragédo da celulose, resultando em um

aumento significativo da absor¢ao de agua (PARVEEN,2017).

Figura 16: Corpos de provas rompidos

Fonte: A autora (2021)

Na figura 16 observa-se a presenca de poros assim como as particulas de
celulose de forma bem aparente corroborando sobre o que foi citado

anteriormente sobre a aglomeragao do material.
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5. CONCLUSAO

Portanto, os resultados sugeriram que o experimento realizado com micro-
ondas foi adequado para quebrar a estrutura lignocelulésica, removendo a lignina
e a hemicelulose, preservando a celulose quando utilizada temperatura, tempo e
relagdo massa/volume de maneira adequada como testada através do DOE, onde
os resultados 6timos foram: 300 W, 26 minutos e relagdo m/v 75, sucessivamente.
O branqueamento néo interferiu no experimento, os fatores que tiveram alteragdes
foram apenas para o pré-tratamento.

Os resultados ainda demonstraram que a incorporagao de celulose na pasta
de cimento melhorou em alguns percentuais de adigcdo. O melhor resultado para a
resisténcia a tracao na flexao foi a incorporagéo de 0,2% de celulose. Ja para a
resisténcia a compressdao o aumento de 24,75% foi percebido em 0,4% de

celulose adicionada.

Observou-se que adigdes superiores a 0,5% de celulose decaem tanto a
resisténcia a compressao quanto a tragcao na flexao da pasta de cimento, fato que
pode ser explicado pela saturagcédo das fibras na interface da mistura que agem

como concentradores de tensdes nos compositos.

ApOs a realizacdo dos experimentos e os comparativos com a literatura, foi
possivel reportar que a celulose, independentemente de sua fonte de origem, ou
fibra vegetal, ou ainda do procedimento realizado, ela é capaz de aumentar as
propriedades mecanicas dos compdsitos que possuem sua adicdo. As variacdes

que podemos observar sdo na metodologia empregada para cada experimento.

Era de se esperar que a celulose aumentasse os niveis de resisténcia dos

compositos, uma vez que € ela que da a estrutura principal para toda a planta.
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APENDICE 01

Este apéndice refere-se aos valores reais utilizados no planejamento experimental

em laboratério para cada uma das variaveis citadas.

SOLUGCAO | H20 grde
Ensaios | POTENCIA | CONCENT | MIN. RELAGCAO | LIQUIDA | Dest. NaOH
X, X, X3 X4
1 300 6 30 0,03 |1/30 30 1,80
2 600 6 30 0,03 |1/30 30 1,80
3 300 16 30 0,03 |1/30 30 4,80
4 600 16 30 0,03 |1/30 30 4,80
5 300 6 90 0,03 |1/30 30 1,80
6 600 6 90 0,03 |1/30 30 1,80
7 300 16 90 0,03 |1/30 30 4,80
8 600 16 90 0,03 |1/30 30 4,80
9 300 6 30 0,01 |1/90 90 5,40
10 600 6 30 0,01 |1/90 90 5,40
11 300 16 30 0,01 |1/90 90 14,40
12 600 16 30 0,01 |1/90 90 14,40
13 300 6 90 0,01 |1/90 90 5,40
14 600 6 90 0,01 |1/90 90 5,40
15 300 16 90 0,01 |1/90 90 14,40
16 600 16 90 0,01 |1/90 90 14,40
17 150 11 60 0,02 |1/60 60 6,60
18 750 11 60 0,02 |1/60 60 6,60
19 450 1 60 0,02 |1/60 60 0,60
20 450 21 60 0,02 |1/60 60 12,60
21 450 11 0 0,02 |1/60 60 6,60
22 450 11 120 0,02 |1/60 60 6,60
23 450 11 60 0,2 |1/5 5 0,55
24 450 11 60 0,0083 |1/120 120,00 13,20
25 450 11 60 0,02 |1/60 60 6,60
26 450 11 60 0,02 |1/60 60 6,60
27 450 11 60 0,02 |1/60 60 6,60
28 450 11 60 0,02 |1/60 60 6,60




